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Изучено влияние высоты слоя расплава на его тепловую структуру. Дана оценка мак-
симальных скоростей восходящих и нисходящих потоков при выращивании кристаллов
методом Стокбаргера с использованием ACRT в ампулах диаметром 100 мм при чис-
лах Тейлора Ta > 108. Обнаружено резкое увеличение амплитуды пульсаций темпера-
туры при уменьшении высоты слоя, вызванное модулированным вращением ампулы.
С уменьшением высоты слоя расплава скорость восходящих и нисходящих потоков на
оси цилиндрической ампулы уменьшается.

Введение. Методика ускоренного вращения ростового контейнера (Accelerated Cru-
cible Rotation Technique (ACRT)), разработанная Шиллом и Шульцем-дю Буи [1–3], успеш-
но применяется при выращивании монокристаллов широкого класса соединений различ-
ными методами (Стокбаргера, Чохральского, методом раствора-расплава, зонной плавки
и др.). Выяснению особенностей гидродинамических и тепловых процессов в расплаве при
выращивании кристаллов с использованием ACRT с целью отработки оптимальных усло-
вий кристаллизации посвящен ряд работ, в основном по математическому моделированию
[3–13]. Однако влияние изменения высоты расплава в процессе кристаллизации на его

гидродинамическую и тепловую структуру изучено недостаточно [5, 9, 13], особенно для
условий кристаллизации в контейнерах большого диаметра при значениях чисел Тейлора

Ta = (ω2
max − ω2

0)r4/ν2 > 108

(ωmax, ω0 — максимальная и средняя угловая скорости вращения ампулы; r — внутренний

радиус ампулы; ν — кинематическая вязкость).
В данной работе моделируется изменение тепловой структуры слоя расплава с из-

менением его высоты при выращивании монокристаллов методом Стокбаргера с исполь-
зованием ACRT. Проведены модельные эксперименты и рассмотрена тепловая структура
жидкости (в качестве модельной рабочей жидкости использовался 96 %-й этиловый спирт)
при значениях чисел Прандтля 9,7 < Pr < 10,8 (Pr = ν/a, где a — коэффициент темпе-
ратуропроводности) для модулированно-вращающейся ампулы с внутренним диаметром
100 мм и вертикальной осью вращения.

Результаты данных модельных экспериментов использовались при выборе режимов

выращивания монокристаллов акустооптических и нелинейных материалов (для прусти-
та (Ag3AsS3) Pr = 0,38 [14], для бромида свинца (PbBr2) Pr = 8,57 [15, 16]) методом
Стокбаргера с модулированным вращением ростового контейнера. Поля скорости и давле-
ния при модулированном вращении расплава определяются соотношением центробежных

сил и силы трения, т. е. числом Tейлора. При моделировании и реальном росте кристаллов
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Рис. 1. Схема установки:
1 — кварцевая ампула, 2 — фторопластовый ци-
линдрический затвор, 3 — нагреватель, 4 — цент-
ральная термопара, 5 — Г-образная термопара,
6 — термостатированное основание

прустита и бромида свинца брались одинаковые значения Ta. Для моделирования роста
кристаллов бромида свинца из расплава использовался этанол, так как кинематическая
вязкость обоих веществ одинакова, а числа Прандтля близки. Значение Pr прустита мень-
ше, чем этанола, и толщина теплового пограничного слоя у фронта кристаллизации для
прустита больше, чем толщина пограничного слоя у термостатированного основания для
этанола. Условия подобия полей скорости и давления в основном выполняются.

Методика эксперимента. Экспериментальные исследования тепловой структуры в
ампуле проводились на установке, для которой закон изменения во времени угловой ско-
рости вращения стола с ампулой может изменяться от пилообразного до трапецеидаль-
ного. Система регулирования позволяет формировать любое соотношение темпов роста
и уменьшения угловой скорости и временные интервалы при постоянных минимальном

и максимальном значениях угловой скорости n. Имеется возможность изменять направ-
ление вращения. С помощью скользящих контактов восемью термопарами одновременно
определяется температура в ампуле при погрешности измерения ЭДС 2 мкВ. Имеется
два независимых подвода электроэнергии к вращающемуся столу с ампулой. С помощью
скользящих вводов термостатированной воды на вращающемся столе установки размеще-
на термостатированная подложка (“кристалл”). Направление оси вращения стола изме-
няется от вертикального до горизонтального.

Схема установки приведена на рис. 1. Цилиндрическая ампула 1 из оптического кварца
с внутренним диаметром 100 мм устанавливалась соосно с вертикальной осью вращения.
Для формирования температурного поля в объеме модельной жидкости в ампулу помещал-
ся фторопластовый цилиндрический затвор 2 с вмонтированным в него нагревателем 3,
изготовленным в виде бифилярной спирали из провода диаметром 0,2 мм. Высота нагрева-
теля 10 мм, сопротивление 22 Ом. Верхний виток спирали находился на 10 мм ниже уровня
свободной поверхности жидкости. Теплообменник такой конструкции не вносил дополни-
тельных гидродинамических возмущений при изменении скорости вращения ампулы и

позволял легко изменять высоту слоя жидкости в ампуле путем подъема или опускания

фторопластового цилиндра. Температура в объеме жидкости измерялась вмонтированны-
ми в затвор центральной 4 и Г-образной 5 дифференциальными нихром-константановыми
термопарами диаметром 50 мкм, помещенными в отверстия фторопластового цилиндра.
Холодные спаи термопар находились на термостатированном медном основании 6 кварце-
вой ампулы, расположенном на вращающемся столе. В экспериментах измерялась разность
температур ∆T в объеме жидкости и термостатированного охлаждаемого дна кварцевой
ампулы. Картина течения модельной жидкости не менялась при введении в нее как осе-



В. Э. Дистанов, А. Г. Кирдяшкин 135

вого игольчатого датчика, так и Г-образного температурного датчика игольчатого типа
толщиной 0,05 мм со свободным концом длиной 20 мм, не покрытым изолирующими ка-
пиллярами. Погрешность измерения температуры в экспериментах составляла ±0,05 ◦С.
Мощность нагревателя 10,2 Вт, температура подложки 24,5 ◦C.

При моделировании тепловой структуры в расплаве при выращивании кристаллов

методом Стокбаргера кольцевой нагреватель в модельной ампуле (как и кольцевой нагре-
ватель диафрагмы ростовой печи) создает температурный перепад между нагревателем и
термостатированной подложкой, а подложка моделирует плоский фронт кристаллизации.

Влияние высоты расплава на теплообмен исследовалось в слое жидкости, заключенном
между кольцевым нагревателем и термостатированным плоским основанием. Свободный
уровень модельной жидкости находился на 10–12 мм выше верхнего уровня кольцевого
нагревателя, и эта область была изотермической как при вращении расплава, так и без
него. Согласно [13] температурные колебания, обусловленные модулированным вращением
ростовой ампулы, в этой области полностью вырождаются. Следовательно, в отсутствие
радиальных градиентов температуры влияние термокапиллярного эффекта на конвекцию

в рабочей зоне расплава несущественно.
Положения спая термопары определялись катетометром В-630, расположенным на ко-

ординатном столе и позволяющим измерять перемещение в горизонтальном направлении с

точностью до 0,01 мм. Синхронные измерения мгновенных значений ЭДС термопар и чис-
ла оборотов вращающейся вокруг вертикальной оси ампулы (в едином временном масшта-
бе) осуществлялись с помощью измерительного комплекса, описанного в работах [9, 13].

Результаты и их обсуждение. Эксперименты проводились при значении числа

Тейлора Ta = 1,8 ·108. Закон изменения скорости вращения цилиндрической ампулы пред-
ставлен на рис. 2,G. Изменение температуры на оси вращающейся ампулы (рис. 2,A–W)
подобно закону изменения скорости вращения. С уменьшением высоты “рабочего” слоя H
увеличивается амплитуда колебаний температуры, обусловленная изменением скорости

Рис. 2. Зависимость мгновенных значений темпе-
ратуры на оси ампулы от времени (A–W) и закон
модулированного вращения ампулы (G):
A — H = 52 мм: 1–9 — y = 50,17; 45,85; 39,33; 31,03;
25,42; 18,35; 12,89; 6,80; 2,06 мм; B — H = 37,1 мм: 1–9 —
y = 34,85; 31,03; 28,30; 24,96; 19,20; 14,24; 10,07; 6,69;
2,28 мм; W — H = 18 мм: 1–5 — y = 15,11; 12,02; 9,79;
6,54; 2,26 мм
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вращения. С уменьшением высоты “рабочего” слоя с 52 мм до 37,1 и 18 мм (в 2,9 раза)
амплитуда колебаний температуры на фронте кристаллизации увеличивается от 2,9 ◦С
(кривая 9 на рис. 2,A) до 7,77 ◦C (кривая 9 на рис. 2,B) и 13,86 ◦С (в 4,8 раза) (кривая 5
на рис. 2,W) соответственно. Для всех значений H амплитуда колебаний температуры

возрастает по мере удаления от основания ампулы, и ее максимальное значение соответ-
ствует высоте развитого вихревого течения. Значения средней температуры по высоте

слоя модельной жидкости на оси ампулы (в отсутствие модулированного вращения и при
модулированном вращении) изменяются по экспоненциальному закону. Ранее это было
установлено в опытах с ампулами меньших диаметров [9]. Модулированное вращение вы-
зывает только незначительное повышение средних значений температуры, изменение же
средней температуры по высоте ядра течения как при модулированном вращении, так и
без него определяется теплоотводом по образующим поверхностям ампулы.

Максимальные значения осевой скорости подъема и опускания оценивались в пред-
положении, что изменение температуры за счет теплопроводности существенно меньше,
чем за счет конвекции. В этом случае для фиксированных значений y = y0 осевая скорость

оценивалась по соотношению

vmax =
(∂T
∂τ

)
max

/(∂T
∂y

)
y=y0

,

где T — среднее значение температуры по высоте слоя; τ — время. Приближенно vmax

можно вычислить из соотношения vmax = ∆y/∆τ (∆y — расстояние, которое проходит
фиксированная частица в осевом потоке за время ∆τ). По зависимости T от τ (рис. 2,A–W)
определяется ∆τ — время, за которое температура изменяется от Tmax до Tmin для фикси-
рованных значений y0. Значения Tmax и Tmin находятся по кривым Tmax(y) и Tmin(y) для
данного значения y0, после чего определяется величина ∆y из зависимости средней темпе-
ратуры T (y), как это показано на рис. 3. Вычисленные по данной методике значения vmax

хорошо согласуются с определенными экспериментально в работе [14] значениями vmax для

одинаковых условий эксперимента. В качестве модельной жидкости в [14] также использо-
вался 96 %-й этанол с добавлением визуализирующих потоки частиц алюминия размером
несколько микрометров.

На рис. 4 представлены скорости восходящего и нисходящего потоков при различ-
ных значениях высоты “рабочего” слоя жидкости, заключенного между нагревателем и

Рис. 3 Рис. 4

Рис. 3. Распределение максимальной, средней и минимальной температуры (кривые 1–3)
по высоте слоя при H = 52 мм

Рис. 4. Распределение максимальных скоростей восходящего (штриховые линии) и ни-
сходящего (сплошные) потоков по высоте слоя
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термостатированной подложкой. С изменением высоты слоя от 52 мм до 37,1 и 18 мм
максимальная скорость восходящего потока уменьшается с 1,47 мм/с до 0,89 и 0,62 мм/с,
максимальная скорость нисходящего потока — с 1,2 мм/с до 0,62 и 0,39 мм/с соответ-
ственно.

С уменьшением H в 2,9 раза максимальная скорость потоков уменьшается примерно
в 2,4 раза для восходящего потока и в 3,1 раза для нисходящего. Как отмечалось в рабо-
те [9], в подобных модельных экспериментах в ампулах диаметром 29 мм при Ta ∼ 106

наблюдалось более резкое падение скорости потоков в жидкости при уменьшении высоты

слоя (при уменьшении H в 4 раза максимальная скорость восходящего потока уменьша-
лась в 8 раз). По сравнению с ампулами диаметром 29 мм в ампуле диаметром 100 мм
более медленное изменение скоростей потоков при уменьшении высоты слоя обусловлено

относительно небольшим снижением динамической инерционности жидкости в условиях

данных экспериментов.
В экспериментах [13] монокристаллы высокого оптического качества получены из

расплава методом Стокбаргера только в случае положения фронта кристаллизации ни-
же кольцевого нагревателя диафрагмы. При таком способе выращивания монокристаллов
весь объем расплава в начале процесса кристаллизации можно условно разбить на три зо-
ны: рабочую (между фронтом кристаллизации и нижним торцом кольцевого нагревателя
диафрагмы); переходную (зону кольцевого нагревателя); стационарную по температуре,
соответствующую области верхнего нагревателя. По мере развития процесса кристалли-
зации соотношение высот этих зон меняется. Исследования показали, что периодические
колебания температуры, обусловленные модулированным вращением контейнера, прояв-
ляются только в рабочей зоне и резко затухают в переходной. В свободной зоне распла-
ва наблюдается их полное вырождение [13]. На начальной стадии кристаллизации зави-
симость температуры в рабочей зоне расплава от времени при изменении высоты слоя

расплава одна и та же. При опускании расплава ниже нагревателя диафрагмы амплиту-
да колебаний температуры во времени резко увеличивается. Одновременно уменьшаются
скорости осевых потоков в расплаве. На последних этапах кристаллизации, когда высо-
та слоя расплава меньше расстояния от нагревателя диафрагмы до фронта кристалли-
зации, увеличение температурных градиентов и уменьшение скоростей переноса ведет к
увеличению дефектности кристалла в конечной его части за счет увеличения термоупру-
гих напряжений и снижения интенсивности перемешивания расплава. Это наблюдалось и
при росте монокристаллов прустита, выращенных методом Стокбаргера с использованием
ACRT при небольшой интенсивности перемешивания расплава [14]. Таким образом, моде-
лирование гидродинамики и теплообмена при различной высоте слоя позволило выяснить

причины повышенной дефектности на конечной стадии роста кристаллов и определить

оптимальные условия их роста.
Выводы. В результате проведенных модельных экспериментов показано, что средняя

температура в ядре расплава в ампуле с внутренним диаметром 100 мм при Ta = 1,8 · 108

изменяется по экспоненциальному закону и определяется теплоотводом по образующим по-
верхностям ампулы. Модулированное вращение ампулы вызывает лишь незначительное
повышение средних значений температуры. С уменьшением высоты слоя расплава резко
увеличивается амплитуда колебаний температуры, обусловленная изменением скорости
вращения ампулы, и ее максимальное значение наблюдается на высоте, соизмеримой с
размером развитого вихревого течения. С уменьшением высоты слоя расплава отмеча-
лось также близкое к пропорциональному уменьшение максимальных значений осевых

скоростей подъема и опускания потоков в ампуле. В ампуле диаметром 100 мм скорости
уменьшаются медленнее, чем в ампуле диаметром 29 мм. Как и в модельных экспери-
ментах, уменьшение высоты слоя расплава в процессе кристаллизации (по мере его рас-
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ходования) ведет к изменению тепловой структуры и поля скорости гидродинамической

структуры расплава. Следовательно, для поддержания этих параметров на постоянном
уровне необходима смена гидродинамических режимов в процессе кристаллизации, опре-
деляемых законами изменения скорости вращения ростовой ампулы и их абсолютными

значениями.
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